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© Alkoxysilan-Endgruppen aufweisende Polyurethanprepolymere, ein Verfahren zu ihrer Herstellung sowie ihre 
Verwendung zur Herstellung von Dichtstoffen 

® Die Erfindung betrifft Alkoxysilan-Endgruppen aufwei- 
sende Polyurethanprepolymere auf Basis von speziellen, 
sehr hochmolekularen Polyurethanprepolymeren, ein 
Verfahren zu ihrer Herstellung sowie ihre Verwendung als 
Bindemittel fur niedermodulige Dichtstoffe. 
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DE 198 49 817 A 1 

Beschreibung 

Die Erfindung betrifft Alkoxysilan-Endgruppen aufweisende Polyurethanprepolymere auf Basis von speziellen, sehr 
hochmolekularen Polyurethanprepolymeren, ein Verfahren zu ihrer Herstellung sowie ihre Verwendung als Bindemittel 
5 fur niedermodulige Dichtstoffe. 

Alkoxysilanfunktionelle Polyurethane, die fiber eine Silanpolykondensation vemetzen sind lange bekannt. Ein TJber- 
sichtsartikel zu dieser Thematik findct sich z. B. in "Adhesives Age" 4/1995, Seite 30 ff. (Autorcn: ia-Min Feng, B. A. 
Waldmann). Derartige Aikoxysilan-terminierte, feuchtigkeitshartende Einkomponen ten-Poly urethane werden in zuneh- 
mendem MaBe als weichelastische Beschichtungs-, Dichtungs- und Klebemassen im Bauwesen und in der Automobilin- 
10 dustrie verwendet. Bei diesen Anwendungen werden hohe Anforderungen an das Dehn-, Adhasionsvermdgen und an die 
Aushartegeschwindigkeit gestellt. Insbesondere das im Baubercich gcforderte Eigenschaftsniveau kann von den Syste- 
men des Standes der Technik nicht in vollem Umfang erreicht werden. 

In der EP-A-596 360 werden Alkoxysilyl-funktionelle Polyurethanprepolymere beschrieben, die sich als Dichtstoflf- 
bindemittel eignen. Die in dieser Palcntanmeldung explizil beschriebenen Produkte eignen sich aber nicht zur Herstel- 
15 lung weicher und niedermodu tiger Dichtstoffe, wie sie im Baubereich eingesetzt werden. 

Das Eigenschaftsprofil fur Dichtstoffe im Baubereich wird in der DIN ISO 11600 naher spezifiziert. Die gleiche Fest- 
s tel lung trifift auch im Flinblick auf die jfingst verdffentlichte Folgeanmeldungen zur EP-A 596 360 zu, namentlich die 
EP-A 831 108 und die EP-A 807 649. Die in diesem Stand der Technik beschriebenen Produkte eignen sich zur Herstel- 
lung von hochmoduligen Dichtstoffen wie sie im technischen Bereich eingesetzt werden, nicht aber zur Herstellung nie- 
20 dermoduliger Baudichtstoffe. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es daher, Alkoxysilan-Endgruppen aufweisende Polyurethanprepolymere 
bereitzustellen, die sich als Bindemittel zur Herstellung nicdcrmoduler Dichtstoffe eignen. Diese Aufgabe konnte mit der 
Bereitstellung der nachstehend naher beschriebenen Alkoxysilan-Endgruppen aufweisenden Polyurethanprepolymere 
auf Basis spezieller, sehr hochmolekularer Polyurethanprepolymere gelost werden. 

25 Gegenstand der Erfindung sind Alkoxysilan-Endgruppen aufweisende Polyurethanprepolymere die hergestellt werden 

durch Umsetzung von 





A) linearen Polyurethanprepolymeren hergestellt durch Umsetzung von 

i) einer aromatischen, aliphatischen oder cycloaliphatischen Diisocyanatkomponente mit einem NCO-Gehalt 

30 von 20 bis 60 Gew.-% mit 

ii) einer Polyolkomponente, die als Hauptkomponente ein Polyoxyalkylendiol umfaBt, das ein Molekularge- 
wicht von 3000 bis 20000 aufweist, mit 

B) Alkoxysilan- und Aminogruppen aufweisenden Verbindungen der Formel (I) 




40 in weicher 

R und R' fur gleiche oder verschiedene Alkylreste mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen, vorzugsweise 1 bis 4 Kohlenstoff- 

atomen stehen 

und 

X, Y, Z fur gleiche oder verschiedene Q-Cg- Alkyl- oder C r C 8 -. Alkoxyreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomenstehen 
45 stehen, mit der MaBgabe, dafi mindestens einer der Reste fur eine Ci-Cg-Alkoxygruppe^ steht, 

dadurch gekennzeichnet, daB die Polyurethanprepolymere A) ein mittleres, aus NCO-Gehalt und NCO-Funktiona- 
litat berechnetes Molekulargewicht von 15000 bis 50000, vorzugsweise von 20000 bis 40000 aufweisen. 

Vorzugsweise steht im Formel (I) X, Y und Z unabhangig voneinander fur Methoxy oder Ethoxy. 

50 Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist auch ein Verfahren zur Herstellung Alkoxysilan-Endgruppen aufweisender 
Polyurethanprepolymere durch Umsetzung von 
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A) linearen Polyurethanprepolymeren eines mittleren, aus NCO-Gehalt und NCO-Funktionalitat berechneten Mo- 
lekulargewichts von 15000 bis 50000, mit 

B) Alkoxysilan- und Aminogruppen aufweisenden Verbindungen der Formel (X) 



r 

COOR 



CH ( CH 2 ) 3 — Si^-Y 

COOR' 2 



0 ), 



in weicher 

R und R‘ fur gleiche oder verschiedene Alkylreste mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen, vorzugsweise 1 bis 4 Kohlenstoff- 
atomen stehen 
und 

X, Y, Z fur gleiche oder verschiedene Alkyl- oder Alkoxyreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen stehen mit der MaB- 
gabe, daB mindestens einer der Reste fur eine Alkoxygruppe steht, 

dadurch gekennzeichnet, daB die Polyurethanprepolymere A) ein mittleres, aus NCO-Gehalt und NCO-Funktiona- 
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i i tat berechnetes Molekulargewichts von 15 000 bis 50 000 auf weisen. 



Der Erfindung liegt die uberraschendc Beobachtung zugrundc, daB spczielle Alkoxysilan-Endgruppcn aufweisende 
Polyurethanprepolyinere eines sehr hohcn Molekulargewichts trot.z der niedrigen Anzahl an Vemetzungsstellen klebfrei 
aushanen und zu Dichtstoffen mit gutem ElastomerverhaLten verarbeitet werden konnen. 5 

Die erfindungsgemaB einzusetzenden Isocvan atprepolymere A) werden in der aus der Polyurethanchemie an sich be- 
kannten Art und Weise durch Umsetzung einer Diisocyanatkomponente i) mit einer nachstehend nahcr charaktcrisierten 
Polyol komponente ii) hergestellt. 

Als Polyisocyanatkomponente i) erfindungsgemaB einsetzbare Isocyanate sind beLiebige aliphatische, cycloaliphati- 
schc oder aromatische Diisocyanate des Standes der Technik mit einem Isocyanatgehalt von 20 bis 60Gew.-%. Unter to 
"aromatischen" bzw. "cycloaliphatischen" Diisocyanaten sind dabci solchc zu verstehen, die pro Molekiil mindestens ei- 
nen aromatischen bzw. cycloaliphatischen Ring aufweisen, wobei vorzug s weise, jedoch nicht zwingend, mindestens eine 
der beiden Isocyanatgruppen direkt mit einem aromatischen bzw. cycloaliphatischen Ring verkniipft ist. Als Kompo- 
nente i) bzw. Teil der Komponente i) bevorzugt geeignet sind aromatische oder cycloaliphatische Diisocyanate des Mo- 
lekulargewichtsbereichs 174 bis 300 wie 4,4'-Diphenylmethandiisocyanat, gegebenenfalls im Gemisch mit 2,4'-Diphe- 15 

nylmethandiisocyanat, 2,4-Diisocyanatotoluol dessen technische Gemische mit vorzugs weise bis zu 35 Gew.-%, bezo- 
gen auf Gemisch, an 2,6-DiisocyanatotoluoL, l-Isocyanato-3,3,5-trimethyl-5-isocyanatomethylcyclohexan (IPDI), Bis- 
(4-isocyan atocyclohexyl)mcthan, l-Isocyanato-l-methyl-4(3)-isocyanaU'inethyl-cyclohexan, l,3-Diisocyanato-6-me- 
thyl cyclohexan, gegebenenfalls im Gemisch mit l,3-Diisocyanato-2-methylcyclohexan. Selbstverstandlich sind auch 
Mischungen der genannten Isocyanate einsetzbar. 20 

Besonders bevorzugt wird als Komponente i) l-Isocyanato-3,3,5-trimethyl-5-isocyanatomethylcyclohexan (IPDI) 
und/oder 2,4-Diisocyanatotoluol bzw. dessen technische Gemische mit vorzugsweise bis zu 35 Gew.-%, bezogen auf Ge- 
misch, an 2,6-Diisocyanatotoluol eingesetzt. 

Zur Herstellung der Polyurethanprepolyinere A) wird die Diisocyanatkomponente i) mit einer Polyolkomponente ii) 
umgesetzt. Als Hauptkomponente enthalt die Polyolkomponente ii) ein Polyoxyalkylendiol, das ein Molekulargewicht 25 
von 3000 bis 20000 (entsprechend einer OH-Zahl von 37,3 bis 5,6), vorzugsweise 4000 bis 15000 (entsprechend einer 
OH-Zahl von 28 bis 7,5) aufweist. Die erfindungsgemaB bevorzugt einsetzbaren Polyoxyalkylendiole sind soiche der aus 
der Polyurethanchemie an sich bekannten Art wie sie durch Ethoxylierung und oder Propox ylierung geeigneter Starter- 
molekiile hergestellte werden konnen. Geeignete Startermolekiilc sind beispielsweise Diole wie Ethylenglykol, Propy- 
lenglykol, 1,3-Butandiol, 1,4 Butandiol, 1,6 Hexandiol, 2-Ethylhcxandiol-l,3 oder auch primare Monoamine wie bei- 30 
spielsweise aliphatische Amine wie Ethylamin oder Butylamin. Bevorzugt einsetzbare Polyoxyalkylendiole weisen ein 
mittleres, aus OH-Gehalt und Funktionalitat berechnetes Molekulargewicht von 3000 bis 20000, vorzugsweise 4000 bis 
15000 auf und einen Ethylenoxydgehalt von maximal 20 Gew.-%, bezogen auf Gesamtgewicht des Polyoxyalkylendiols. 

Ganz besonders bevorzugt werden als Komponente ii) Polypropylenoxydpolvether mit einen Gesamt-Unsattigungs- 
grad von maximal 0,04 mAq/g und einem mittleren, aus OH-Gehalt und Funktionalitat berechneten Molekulargewicht 35 
von 8000 bis 12000 eingesetzt 

Die erfindungsgemaB besonders bevorzugt einsetzbaren Polyetherpolyole mit niedrigem Unsattigungsgrad sind prin- 
zipiell bekannt und werden beispielhaft beschrieben in den EP-A 283 148, US-A 3 278 457, US-A 3 427 256, US- 
A 3 829 505, US-A 4 472 560, US-A 3 278 458, US-A 3 427 334, US-A 3 941 849, US-A 4 721 818, US-A 3 278 459, 
US-A 3 427 335, US-A 4 355 188. 40 

ErfindungsgemaB einsetzbare Polyetherpolyole haben einen niedrigen Unsattigungsgrad und werden vorzugsweise 
unter Katalyse mit Metallcyaniden hergestellt. Die Tatsache, daB die besonders bevorzugt einsetzbaren Polyetherpolyole 
mit niedrigem Unsattigungsgrad besonders vorteilhaft zur Herstellung weicher und niedermoduliger Dichtstoffe einge- 
setzbar sind muB als ausgesprochen uberraschend bezeichnet werden, da gemaE dem Stand der Technik durch die Ver- 
wendung derartiger Poly ole hartere Polyurethane mit hoheren Moduli hergestellt werden. 45 

Bei der Herstellung der NCO-Prepolymere A) konnen gegebenenfalls untergeordnete Mengen an niedermolekularen 2 
und 3-wertigen Alkoholen des Molekulargewichts 32 bis 500 mitverwendet werden. Beispielhaft genannt seien Ethylen- 
glykol, Propylenglykol, 1,3-Butandiol, 1,4-Butandiol, 1, 6-Hex andioL Glycerin oder Trimethylolpropan. Die Mitverwen- 
dung niedermolekularer Alkohole ist aber keineswegs bevorzugL 

Bei der Herstellung der NCO-Prepolymere A) konnen weiterfain untergeordnete Mengen an polyfunktionellen Polyet- 50 
herpolyolen des Standes der Technik mitverwendet werden, obwohl auch dies keineswegs bevorzugt ist. 

Die Herstellung der erfindungsgemaB als Komponente A) einsetzbaren Poly urethanprepoly mere erfolgt durch Umset- 
zung der Diisocyanatkomponente i) mit der Diolkomponente ii) im Temperaturbereich von 40 bis 120°C, vorzugsweise 
50 bis 100°C unter Einhaltung eines NCO/OH-Aquivalentverhaltnisses von 1,2 : 1 bis 1,8 : 1, vorzugsweise 1,3 : 1 bis 
1,6 : 1. Gegebenenfalls konnen bei der Herstellung der Polyurethanprepolymeren die aus der Polyurethanchemie an sich 55 
bekannten aminschen oder metallorganischen Kalalysatoren mitverwendet werden. 

Die erfindungsgemaB einsetzbaren Polyurethanprepolyinere A) weisen einen NCO-Gehalt von 0,21 bis 0,56% auf, 
vorzugsweise 0,28 bis 0,42%, entsprechend einem mittleren Molekulargewicht von 15 000 bis 50 000, vorzugsweise 
20 000 bis 40 000. 

Die erfindungsgemaB einsetzbaren Polyurethanprepolymere A) werden in der zweiten Stufe des erfindungsgemaBen 60 
Verfahrens umgesetzt mit Verbindungen der Formel (I) 
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R und R‘ fur gleiche oder vcrschiedene Alkylreste mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen, vorzugsweise 1 bis 4 Kohlenstoff- 

atomen, ganz besonders bevorzugt 1 bis 2 Kohlenstoffatomen stehen 

und 

X, Y, Z fur gleiche oder verschiedene Alkyl- oder Alkoxyreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen stehen, mit der MaBgabe, 

5 daB mindestens einer der Reste, vorzugsweise alle 3 Reste fur eine Ci-Cg-Alkoxygruppe stehen. 

Die Elerstellung der erfindgungsgemaB einzusetzenden Alkoxysilan- und Aminogruppen aufweisenden Verbindungen 
erfolgt wie in der EP-A 596 360 beschrieben durch TJinsctzung von Aminoalkylalkoxysilanen der Formel (H) 

X 

L0 I 

H 2 N— (CH 2 )— Si-Y (II), 

2 

15 in welcher 

X, Y und Z die bei Formel (I) angegebene Bedeutung haben, 
mit Malein- und/oder Fumarsaureestem der Formel (III) 

ROOC CH CH COOR' 

20 

in welcher 

R und R' unabhangig voneinander fur Ci-C 8 - Alkyl stehen. 

Beispiele fur geeignete Aminoalkylalkoxysilane der Formel (II) sind 3-Aminopropyltrimethoxysilan, 3-Aminopropyl- 
triethoxysilan, 3-Aminopropyl-methyl-diethoxysilan; 3-Aminopropyltrimethoxysilan und 3-Aminopropyltriethoxysilan 
25 sind besonders bevorzugt. 

Die TJmsetzung der NCO-Prepolymeren mit den Alkoxysilan- und Aminogruppen aufweisenden Verbindungen der 
Formel (I) im erfindungsgemaBen Verfahren erfolgt innerhalb eines Temperaturbereichs von Obis 150°C, vorzugsweise 
20-80°C, wobei die Mengenverhaltnisse in der Regel so gewahlt werden, daB pro Mol eingesetzter NCO-Gruppen 0,95 
bis 1,1 Mol Aminosilylverbindung eingesetzt werden. Vorzugsweise wird pro Mol eingesetzter NCO-Gruppen 1 Mol 
30 Aminosilylverbindung eingesetzt. Bei Anwendung hoherer Reaktionstemperaturen kann es gemaB der Lehre der EP- 
A 807 649 zu einer Cyclokondensationsreaktion kommen, die aber keineswegs storend ist und mitunter sogar vorteilhaft 

sein kann. , 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung der erfindungsgemaBen Alkoxysilan- Endgruppen aurwei- 
senden Polyurethanprepolymere als Bindemittel zur Herstellung von isocyanatfreien niedermoduligen Polyurethandicht- 
35 stoffen vorzugsweise fur den Baubereich. Diese Dichtstoffe vemetzen unter Einwirkung von Luftfeuchtigkeit fiber eine 
S ilanpolykondensation. 

Zur Herstellung solcher Dichtstoffe konnen die erfindungsgemaBen Alkoxysilan- Endgruppen aufweisenden Polyuret- 
hanprepolymere zusammen mit fiblichen Weichmachem, Ffillstoffen, Pigmenten, Trockenmitteln, Additiven, Licht- 
schutzmitteln, Antioxidantien, Thixotropiermitteln, Katalysatoren, Haftvermittlem und gegebenenfalls weiteren Hilfs- 
40 und Zusatzstoffen nach bekannten Verfahren der Dichtstoffherstellung formuliert werden. 

Als geeignete Fullstoffe seien beispielhaft RuB, Fallungskieselsauren, pyrogene Kieselsauren, minerafische Kreiden 
und Fallungskreiden genannt. Als geeignete Weichmacher seien beispielhaft Phtalsaureester, Adipinsaureester, Alkylsul- 
fonsaureester des Phenols oder Phosphorsaureester genannt. 

Als Thixotropiermittel seien beispielhaft pyrogene Kieselsauren, Polyamide, hydrierte Ricinusol-Folgeprodukte oder 
45 auch Poiyvinylchlorid genannt. 

Als geeignete Katalysatoren zur Aushartung seien Organozinnverbindungen und ammische Katalysatoren genannt. 
Als Organozinnverbindungen seien beispielhaft genannt: Dibutylzinndiacetat, Dibutylzinndilaurat, Dibutylzinn-bis- 
acetoacetonat und Zinncarboxylate wie beispielsweise Zinnoctoat. Die genannten Zinnkatalysatoren konnen gegebenen- 
falls in Kombination mit aminischen Katalysatoren wie Aminosilanen oder Diazabicyclooctan verwendet werden. 

50 Als Trockenmittel seien insbesondere Alkoxysilylverbindungen genannt wie Vmyltrimethoxysilan, Methyltrimethox- 
ysilan, i-Butyltrimethoxysilan, Hexadecyltrimethoxysilan. 

Als Haftvermittler werden die bekannten funktionellen Silane eingesetzt wie beispielsweise Aminosilane der vorste- 
hend genannten Art aber auch Aminoethyl-3-aminopropyl-trimethoxy und/oder N-Anunoethyl-3-aminopropyl-methyl- 
dimethoxysilan. Epoxy silane und/oder Mercaptosilane. 

55 Die vemetzten Polymere zeichnen sich aus durch hervorragende Dehnbarkeit bei gleichzeitig niedngem Modul. Ins- 
besoridereProdukte auf Basis der bevorzugt als Diolkomponente ii) einzusetzenden Polyoxypropylenglykole mit niedri- 
gem Gesamtunsattigungsgrad zeichnen sich durch niedrige Moduli, excellente mechanische Eigenschaften und eine ge- 
ringe Oberflachenklebrigkeit aus. 

60 Beispiele 

Beispiel 1 

4000 g eines Polypropylenglykols der OH-Zahl 14 mit einem Unsattigungsgrad von 0,005 mAq/g (Acclaim 8200 der 
65 Fa. Arco) werden mit 166,5 g Isophorondiisocyanat bei 100°C bis zum Erreichen des theoretischen NCO-Gehaltes von 
0,5% prepolymerisiert. Das erhaltene Polyurethanprepolymer hat ein berechnetes mittleres Molekulargewicht von 
16 600. Nach Abkfihlen auf 60°C tropft man 175,5 g N-(3-Trimethoxysilylpropyl)asparaginsaure-diethylester (herge- 
stellt gemaB EP-A 596 360, Bsp. 5) zfigig zu und rfihrt, bis im IR-Spektrum keine Isocyanatbande mehr zu sehen ist Das 
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erhaltene Alko wsilyl-Endgruppen aufweisende Polyurethanprepolymer hat eine Viskositat von 26 000 mPas (23°C). 

Ein auf eine t jlasplatte gegossener Film hartet unter Katalyse mit DibutylzinndK.cetat iiber Nacht zu einem klaren, 
hochclastischcn Kunststoff einer Shore A-Harte von 13. 

Beispiel 2 5 

2000 g eincs Polyetherdiols der OH-Zahl 28, hergestellt durch Propox ylierung von Propylenglykol und anschlicBcnde 
Ethoxylierung des Propox ylierungsproduktes (PO/EO-Verhaltnis = 80 : 20) werden mit 104,4 g 2,4-Toluylendiisocyant 
bei 80°C bis zum Erreichen des theoretischen NCO-Gehaltes von 0,6% prepolymerisicrt. Das erhaltene Polyurcthanpre- 
polymer hat ein berechnetes mittleres Molekulargewicht von 21 000. Nach Abktihlen auf 60°C tropft man 64,6 g N-(3- 10 

Trimcthoxysilylpropyl)asparaginsaure-dimethylester (hergestellt gemaB EP-A 596 360, Bsp. 4) ziigig zu und riihrt, bis 
im IR-Spektrum keine Isocyanatbande mehr zu sehen ist. Das erhaltene Alkoxysilyl-Endgruppen aufweisende Polyuret- 
hanprepolymer hat eine Viskositat von 96 000 mPas (23°C). 

Ein auf eine Glasplatte gegossener Film hartet unter Katalyse mit Dibutylzinndiacetat uber Nacht zu einem klarcn, 
hochelastischen Kunststoff einer Shore A-Harte von 9. t5 

Beispiel 3 

4000 g eines Polypropylenglykols der OH-Zahl 14 mit einem Unsattigungsgrad von 0,005 mAq/g (Acclaim 8200 der 
Fa. Arco) werden mit 155,4 g Isophorondiisocyanat bei 100°C bis zum Erreichen des theoretischen NCO-Gehaltes von 20 
0,4% prepolymerisiert. Das erhaltene Polyurethanprepolymer hat ein berechnetes mittleres Molekulargewicht von 
21 000. Nach Abkuhlen auf 60°C tropft man 140,4 g N-(3-Trimethoxysilylpropyl)asparaginsaure-diethylestcr (herge- 
stellt gemaB EP-A 596 360, Bsp. 5) ziigig 7.u und riihrt, bis im IR-Spektrum keine Isocyanatbande mehr zu sehen ist. Das 
erhaltene Alkoxysilyl-Endgruppen aufweisende Polyurethanprepolymer hat eine Viskositat von 28 000 mPas (23°C). 

Ein auf eine Glasplatte gegossener Film hartet unter Katalyse mit Dibutylzinndiacetat innerhalb von 24 Stunden zu ei- 25 
nem elastischcn Kunststoff einer Shore A-Harte von 15. 



Beispiel 4 

5300 g eines Polypropylenglykols der OH-Zahl 10,6 mit einem Unsattigungsgrad von 0,005 mAq/g (Acclaim 12200 30 

der Fa Arco) werden mit 147,9 g eines technischen Gemisches enthaltend 80 Gew.-% 2,4-Toluylendiisocyanat und 
20 Gew.-% 2,6-Toluylendiisocyanat bei 80°C bis zum Erreichen des theoretischen NCO-Gehaltes von 0,54% prepoly- 
merisiert. Das erhaltene Polyurethanprepolymer hat ein berechnetes mittleres Molekulargewicht von 15 500. Nach Ab- 
kuhlen auf 60°C tropft man 226,1 g N-(3-Trimethoxysilylpropyl)asparaginsaure-dimethylester (hergestellt gemaB EP- 
A 596 360, Bsp. 4) ziigig zu und riihrt, bis im ER-Spektrum keine Isocyanatbande mehr zu sehen ist. Das erhaltene Aik- 35 
oxysilyl-Endgruppen aufweisende Polyurethanprepolymer hat eine Viskositat von 25 000 mPas (23°C). 

Ein auf eine Glasplatte gegossener Film hartet unter Katalyse mit Dibutylzinndiacetat innerhalb von 24 Stunden zu ei- 
nem elastischen Kunststoff einer Shore A-Harte von 12. 



Beispiel 5 



40 



5300 g eines Polypropylenglykols der OH-Zahl 10,6 mit einem Unsattigungsgrad von 0,005 mAq/g (Acclaim 12200 
der Fa. Arco) werden mit 166,5 g Isophorondiisocyanat bei 100°C bis zum Erreichen des theoretischen NCO-Gehaltes 
von 0,38% prepolymerisiert. Das erhaltene Polyurethanprepolymer hat ein berechnetes mittleres Molekulargewicht von 
22 000. Nach Abkuhlen auf 60°C tropft man 175,5 g N-(3-Trimethoxysilylpropyl)asparaginsaure-diethylester (herge- 
stellt gemaB EP-A 596 360, Bsp. 5) ziigig zu und riihrt, bis im IR-Spektrum keine Isocyanatbande mehr zu sehen ist. Das 
erhaltene Alkoxysilyl-Endgruppen aufweisende Polyurethanprepolymer hat eine Viskositat von 30000 mPas (23°C). 

Ein auf eine Glasplatte gegossener Film hartet unter Katalyse mit Dibutylzinndiacetat innerhalb von 24 Stunden zu ei- 
nem elastischen Kunststoff einer Shore A-Harte von 12. 

Beispiel 6 
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Herstellung eines isocyanatfreien Polyurethandichts toffs 

In einem handelstiblichen Planetenmischer werden die folgenden Komponenten zu einem gebrauchsfertigen Dicht- 55 
stoff verarbeitet: 

41.6 Gew-Teile Prepolymer aus Beispiel 3 

14.6 Gew.-Teile Diisoundecylphtalat (Weichmacher) 

0,20 Gew.-Teile Dibutylzinn-bis-acetoacetonat (I0%ig gelost in Solventnaphta 100) 

1 ,50 Gew.-Teile Vinyltrimethoxysilan 60 

41.6 Gew.-Teile Fallungskreide (Typ: Socal UIS2) 

Die Mischung wird 10 Minuten bei einem Druck von 100 mbar dispergiert, wobei die Innentemperatur auf 60°C an- 
steigt. AnschlieBend werden 

0,5 Gew.-Teile N-Aminoethyl-3-aminopropyl-methyldimethoxysilan 

zugegeben und bei einem Druck von 100 mbar durch 10 minutiges Riihren eingearbeiteL 65 

Der so hergestellte Dichtstoff zeigt eine ausgezeichnete Standfestigkeit, haftet auf nahezu alien Untergriinden und har- 
tet mit einer Hautbildungszeit von ca. 1,5 Stunden aus. 
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1. Alkoxysilan-Endgruppcn aufweisende Polyurethanprepolymerc die hergestellt werden durch Umsetzung von 

A) linearen Polyurethanprepolymeren hergestellt durch Umsetzung von 

i) einer aromatischen, aliphatischen Oder cycloaliphatischen Diisocyanatkomponente mit einem NCO- 
Gehalt von 20% bis 60% mil 

ii) einer Polyolkomponente, die als Hauptkomponcntc ein Polyoxyalkylendiol umfaBt, das cin Moleku- 
largewicht von 3000 bis 20 000 aufweist, mit 

B) Alkoxysilan- und Aminogruppen aufweisenden Verbindungen der Formel (I) 

H /* 

CH Z CH— R-(CH 2 ) 3 — Si— Y (I), 

COOR COOR’ Z 

in welcher 

R und R' fur gleiche oder verschiedene Alkylreste mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen, vorzugsweise 1 bis 4 Koh- 

lenstoffatomen stchcn 

und 

X, Y, Z fur gleiche oder verschiedene Alkyl- oder Alkoxyreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen stehen mit der 
MaBgabe, daB mindestens einer der Reste, fur eine Alkoxygruppe steht, 

dadurch gekennzeichnet, daB die Polyurethanprepolymerc A) ein mittleres, aus NCO-Gehalt und NCO- 
Funktionalitat berechnetes Molekulargewichts von 15 000 bis 50 000 aufweisen. 

2. Alkoxysilan- Endgruppen aufweisende Polyurethanprepolymere gemafi Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Polyurethanprepolymere A) ein mittleres, aus NCO-Gehalt und NCO-Funktionalitat berechnetes Moleku- 
largewichts von 20 000 bis 40 000 aufweisen. 

3. Alkoxysilan-Endgruppen aufweisende Polyurethanprepolymere gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daB zur Herstellung der Polyurethanprepolymere A) Polypropylenoxydpolyether mit einen Gesamt-Unsattigungs- 
grad von maximal 0,04 mAq/g und einem mittleren, aus OH-Gehalt und Funktionalitat berechneten Molekularge- 
wicht von 8000 bis 20 000 eingesetzt werden. 

4. Alkoxysilan-Endgruppen aufweisende Polyurethanprepolymere gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daB X, Y, und Z unabhangig voneinander fur Methoxy- oder Ethoxy stehen. 

5. Verfahren zur Herstellung von Alkoxysilan-Endgruppen aufweisenden Polyurethanprepolymeren gemaB An- 
spruch 1 bis 4 durch Umsetzung von 

A) linearen Polyurethanprepolymeren eines mittleren, aus NCO-Gehalt und NCO-Funktionalitat berechneten 
Molekulargewichts von 15 000 bis 50 000, 

mit 

B) Alkoxysilan- und Aminogruppen aufweisenden Verbindungen der Formel (I) 



CH 2 CH R— ( CH 2 ) 3 — Si^-Y (I) 

COOR COOR’ Z 

in welcher 

R und R’ fur gleiche oder verschiedene Alkylreste mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen, vorzugsweise 1 bis 4 Koh- 
lenstoffatomen stehen 
und 

X, Y, Z fur gleiche oder verschiedene Alkyl- oder Alkoxyreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen stehen mit der 
MaBgabe, daB mindestens einer der Reste, fur eine Alkoxygruppe steht, 

dadurch gekennzeichnet, daB die Polyurethanprepolymere A) ein mittleres, aus NCO-Gehalt und NCO-Funk- 
tionalitat berechnetes Molekulargewichts von 15 000 bis 50 000 aufweisen. 

6. Verwendung Alkoxysilan-Endgruppen aufweisender Polyurethanprepolymere gemaB Anspruch 1 zur Herstel- 
lung von niedermoduligen Dichtstoffen. 
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